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Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

1628 PCT 



Internationales Aktenzeichen 

PCT/DE 99/01598 



Absendedatum 
(Tag/Monat/Jahr) 



05/11/1999 



WEITERES VORGEHEN 



siehe Punkte 1 und 4 unten 



Internationales Anmeldedatum 
(Tag/Monat/Jahr) ^ 1/05/ 1 999 



Anmelder 



MTU MOTOREN- UND TURBINEN-UNION MUNCHEN GMBH 



1 a Dem Anmelder wird mitgeteilt, daO der Internationale Recherchenbericht erstellt wurde und Ihm hiermit ubermittelt wird. 
^orrtn^ldlrrnn'r^gS Anmeldung .ndern (sle.e Rege. 46): 

Bis wann sind Anderungen einzureichen? 

Wo sind Anderungen einzureichen? 

Unmlttelbar beim Internationalen Buro der WlPO, 34, CHEMIN des Colombettes, CH-121 1 Genf 20. 
Telefaxnr.: (41-22) 740.14.35 
Nahere Hinweise sind den Anmerkungen auf dem Beibiatt zu entnehmen. 

2. n Dem Anmelder wird mitgeteilt, dafB kein internationaler Recherchenbericht erstellt wird und daB ihm hiermit die Erklarung nach 
— .ArtikeM7(2)a) ubermittelt wird. 



□ 



Hinsichtlich des Widerspruchs gegen die Entrichtung einer zusatzlichen Gebuhr (zusatzlicher Gebuhren) nach Regel 40.2 wird 

Sind. 



□ 



□ 



noch keine Entscheidung uber den Widerspruch vorllegt; der Anr^elder wird benachrlchtlgt, sobald eine Entscheldung 
getroffen wurde. 

Weiteres Vorqehen: Der Anmelder wird auf folgendes aufmerksam gemacht: 

mTder internationalen Anmeldung Oder des Prioritatsanspructis beim Internationalen Buro eingehen. 

verschieben mochte. ^K^o^^n 
Kapitel II des Vertrages nicht verbindlich ist. _^ ^ 



Name und Postanschritt der Internationalen Recherchenbehorde 

Europ^isches Patentamt. P.B. 5818 Patentlaan 2 

NL-2280 HV Rijswijk 

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Bevollmachtigter Bediensteter 

Maria Van der Hoeven 



Formblatt PCT/lSA/220 (Juli 1998) 



(Siehe Anmerkungen auf Beibiatt) 



ANMERKUNGEN ZU FORMBLATT PCT/ISA/220 

S!L^'d~t?f"AnS.naen v«wende.en Beflriffe -ArtiKer. "R-ser und -At^chnm" beziehen sich Jew*., auf a. Bestimmungen des 
PCT-Vortrags. d«r PCT-Ausfuhrungsofdnung bzw. der PCT-Vorwattungsnch«inien. 

HINWEISE ZU ANDERUNGEN GEMASS ARTIKEL 19 

Nach Erti-lt des irtemationalen Recherchonbericht, hal dar AnmeWer die ^<'^)«'' ^"^Jl^^'r^^ 

it^ Verdffeotlichung voriiegt Weitortiin ist zu beachten. da3 ein voriaufigor Schutz nur .n «n.gen Staatan erhaitl.ch «l. 

Walche Telia der intemationalan Anmaldung kdnnen gd^ndart werden? 

Im Rahmon von Artikol 19 kdnnen nur die AnsprOche geandert werden. 

In der internationalen Phase k6nnen die AnaprQche auch nach Artikel 34 vor der mit der intemationalen voriaufigen P'J^""^ 
["^iT^l^r^S^ getndert) werden. Die B«^hr..bung und die Zeichnungen kflnnen nur nach Artikel 34 

vwder mit der internationalen vortftufigen PrOfung beauftragten Beh6rde gefindert werden. 

Beim Einlritt in die nationale Phase kOnnen alle Teile der internationaJen Anmeldung nach Artikel 28 oder gegebenenfalls Artikel 
41 geAndert werden. 

Bla wann »lnd Andarungan ainzuralchan? 

inn-^«lb von zwei Monaken ab der Obermtttlung des internationaJen Recherchenberichts oder innerhalb von sechzehn Monaten ab 
dX^^^Ms^m^n^ spdter aWiuft. Die Anderungen getten jedoch ais rechtzeit g J^^^f^^^^^^V^"^ 

^ m^naJll^'BSr^. n^ Ablauf der maRgebenden Frist, aber noch vor AbschluB der technischen Vort>erertungen fOr die 
intemationale Verflffentlichung (Regei 46.1) zugehen. 

Wo sind die Anderungen nicht ainzuralchen? 

Die Anderungen kfinnen nur beim Internationalen BOro, nicht aber beim Anrr>ekleaml oder der InternationaJen Recherchenbeh6rde 
eingereicht werden (Regel 46.2). 

Falls ein Antrag auf intematranale vorlftufige PrOfung eingereicht wurde/wird. siehe unten. 

In watehar Form k6nr«an ArKiarungan arfolgan? 

Eine Andemng kann erfoigen durch Streichung eines oder mehrerer ganzer Anspr^. 

neuer AnsprO^ oder durch Anderung des Wortlauts eines oder mehrerer AnsprOche in der eingereichten Fassung. 

FQr jedes Anspruchsbatt. das sich aufgrund einer oder mehrerer Anderungen von dem ursprQnglich eingereichten Blatt 
unterscheidet, ist ein Ersatzbiatt einzureichen. 

AIL. Ao«orteh* auf einem Ersatzblatt erscheinen. sind mil arabischen Ziffem zu numerieren. Wird ein Anspruch gestrichen so 
Si^^^dte antr::;^^^^^^ numeriert zu werden Im Fall einer Neunumeriemng sind die AnsprOche fortiaufend zu 

numerieren (Verwaltungsrichtlinien, Abschnitt 205 b)). 

Die Anderungen aind In dar Spracha abzufaasan, In der dialntamatlonala Anmaldung var6«antllcht wIrd. 

Welcha Untartagan sind dan Anderungen belzufOgen? 
Beglattachraiban (Abschnitt 205 b)): 

Die Anderungen sind mit einem Begleitschreiben einzureichen. 

Das Begleitschreiben wird nicht zusammen mrt der internationalen Annieldung und den 9«f ^^en >VisprOchen verCffentlicht. Es 
ist nicht zu verwechsein mit der "ErWamng nach Artikel 19(1)" (siehe unten, -ErklArung nach Artikel 19 (I)"). 

Daa Baaleltschralben Ist nach Wahl des Anmeldars In anglischer oder franzdslscher Spracha f^^^'^'^'^J^^j^^^f,"^ 
cWgS^nta^^^ i»t das Begleitschralban aber abanfalls In angll«:har, bal franx6.l.chsprachlgan Inter- 

natlonalen Anmeldungan In franzdslscher Sprache abzufassen. 



Anmerlojngen zu Formblatt PCT/ISA/220 (Blatt 1) (Januar 1994) 
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ANMERKUNGEN ZU FORMBLATT PCT/ISA/220 (Fortsetzung) 



Im Begletechreiben sind die Unterschiede zwischen den Ansprflchen in der eingereichten Fassung und den Qeflnderten^spfOchen 
anzugeben. So bt insbesondere zu jedem Anspruch in der intemalionalen Anmeidung anzugeben (gleichlautendo Angaben zu 
verschiedenen AnsprQchen k6nnen zusammengefaBt werden), ob 



0 
«) 
iii) 
<v) 

V) 



der Anspnjch unverflndert ist; 

der Anspnich gestrichen worden tst; 

dar Anspruch neu ist; 

der Anapmch einen oder mehrere AnsprQche in der eingereichten Fassung ersetzt; 

der Anspruch auf die Teilung eines Anspruchs in der eingereichten Fassung zurOckzufuhren ist. 



Im foigenden sind Belsplaie angegaben, wie Andorungen im Bagleitachreiben zu erijiutem sind: 

1. [Wenn anstelle von ursprQnglich 48 Anspruchen nach der Anderung einiger AnsprOche 51 AnsprQche existierenl: 

•Die AnsprOche 1 bis 29, 31 , 32, 34, 35, 37 bis 48 werden durch gednderte AnsprQche gleicher Numenerung ersetzt; AnsprQche 
30, 33 und 36 unverftndert; neue AnsprOche 49 bis 51 hinzugefOgt " 

2. (Wenn anstelle von uraprOngllch 1 5 AnspnQchen nach der Anderung aller AnsprQche 1 1 AnsprQche extstieren): 
•Geftnderte AnsprQche 1 bis 11 troten an die Steile der AnsprQche 1 bis 1 5/ 

3. [Wenn ursprQnglich 1 4 AnsprQche existierten und die Andemngon darin beslehen, daB einige AnsprQche gestrichen werden und 
neue AnsprQche hinzugefOgt werden): ^^-fi.- -n^*.-- a« 
AnsprOche 1 bis S und 1 4 unverindert; AnsprQche 7 bis 13 gestrichen; neue AnsprQche 15. 16 und 1 7 hmzugefOgt. Oder An- 
sprQche 7 bis 13 gestrichen; neue AnsprQche 15, 16 und 17 hinzugefOgt; atte Qbrigen AnsprOche unverftndert. 

4. [Wenn verschiedeneArten von Anderungen durchgefOhrt werden]: ^.^^ ^ 
"AnsprQche 1-10 unverflndert; AnsprQche 1 1 bis 13, 18 und 19 gestrichen; AnsprQche 1 4, 1 5 und 1® O^^'^'^^^J^?- 
spruch 14 ersetzt; Anspruch 1 7 in geftnderte AnsprOche 15, 16 und 17 unterteilt; neue AnsprQche 20 und 21 hinzugefOgt. 

'*Erk»nin9 nach Artlkal 19(1)" (Ragel 46.4) 

Den Anderungen kann eine Ertdftnjng beigefQgt werden, mit der die Anderungen eriAutert und ihre Auswirkungen auf die 
Beschreibung und die Zeichnungen dargeiegt werden (die nicht nach Artiket 19 (1) geAndert werden kOnnen). 

Die Erklftaing wird zusammen mit der intern ationalen Anmekking und den geftnderten Anspriichen verfiffentlicht 
Sla ist in der Sprache abzufasaen. In der die Intemaitionalan Anmeidung verdffentllcht wird. 

Sie muB kurz gehatten sein und darf, wenn in englischer Sprache abgefaBt oder ins Engliache ubersetzt. nicht mehr als 500 
Wdrter umfassen 

Die ErWarung ist nicht zu venwechsein mit dem Begleitschreiben, das auf die Unterschiede zwischen den AnsprOchen in der 
eingereichten Fassung und den geftnderten AnsprQchen hinweisl, und ersetzt (etzteres nicht. Sie ist auf etnem 9f«.?"«f ™" r 
einzureichen und in der Uberschrift als seiche zu kennzeichnen. vorzugsweise mit den Worten "ErWarung nach Artikel 19 (1) - 

Die Erkiarung dart keine herabeetzenden AuBerungen Qber den intern ationalen Recherchenbericht oder ^« Bedeutung von in dem 
Bericht angefOhrten Ver6ffentlichungen enthalten. Sie darf auf im intemationalen Recherchenbericht angefOhrte Verdffentlichun- 
gen. die sich auf einen bestimmten Anspruch beziehen, nur im Zusammenhang mit einer Anderung dieses Anspruchs Bezug 
nehmen. 

Auswirkungen eines berelts gesteltten Antrags auf intemationalevortatfflge PrOfung 

tst zum Zeitpunkt der Einreiohung von Anderungen nach Artikol 19 bereits ein Antrag auf intemajkjnale voriftufige PrOfung 
gestellt worden, so sollte der Anmelder in seinem Interesse gleichzeitig mit der Einretchung der Andemngen beim Inteniiation aten 
BOro auch eine Kopie der Anderungen bei der mit der intemationalen voridufigen PrQfung beauftragen Behdrde emreichen (siehe 
Regei 62.2 a), erster Satz). 

Auswirkungen von Anderungen hinsichtlich der Obersetzung derintemationalen Anmeidung beim Elntrftt in die 
natlonale Phase 

Der Anmetder wrd darauff hingewiesen, daS bei Eintritt in die nationaJe Phase mftglichen*»feise anstatt oder zusMzlich zu der Ut>er- 
setzung der AnsprQche in der eingereichten Fassung eine Obersetzung der nach Artikel 19 ge&nderten AnsprOche an die 
besbmmten/ausgewAhtten Amter zu at>ermittetn ist. 

Nahere Einzelheiten Qber die Ertordemisse jedes bestimmten/ausgewfthlten Amts sind Band 11 des PCT-Leitfadens fur Anmelder 
zu entnehmen. 
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VERTRAG (ji^ DIE INTERNATIONALE ZUSAI\^fe^JARBEIT 

AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS 

PCT 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 18 sowie Regein 43 und 44 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 

1628 PCT 


^_.__PPc siehe Mitteilung uber die Obermrtttung des internationalen 
wci 1 cnco Recherchenberichts (Formblatt PCT/ISA/220) sowie, soweit 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 

PCT/DE 99/01598 


Internationales Anmeldedatum 

(Tag/Monat/Jahr) 

31/05/1999 


(Fruhestes) Prioritatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

03/06/1998 


Anmelder 

MTU MOTOREN- UND TURBINEN-UNION MUNCHEN GMBH 



Dieser Internationale Recherchenbericht wurde von der Internationalen Recherchenbehorde erstellt und wird dem Anmelder gemaR 
Artikel 18 ubermittelt. Eine Kopie wird dem Internationalen Buro ubermittelt. 

Dieser internationale Recherchenbericht umfaBt insgesamt _3 Blatter. 

PC] Daruber hinaus liegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 . Grundlage des Berichts 

a Hinsichtlich der Sprache ist die Internationale Recherche auf der Grundlage der internationalen Anmeldung in der Sprache 
durchgefOhrt worden. in der sie eingereicht wurde, sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

rn Die internationale Recherche ist auf der Grundlage einer bei der Behorde eingereichten Ubersetzung der internationalen 

— Anmeldung (Regel 23.1 b)) durchgefuhrt worden. 

b. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die internationale 
Recherche auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das 
I [ in der internationalen Anmeldung in Schriflicher Form enthalten ist. 

I I zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

I I bet der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

I I bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

I — I Die Erklarung. daf3 das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokolt nicht iiber den Otfenbarungsgehalt der 

— internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht. wurde vorgeiegt. 

rn Die Erklarung, daf3 die in computerlesbarer Form erfaBten Informatlonen dem schriftlichen Sequenzprotokolt entsprechen, 
wurde vorgeiegt. 

2. Q Bestimmte Anspriiche haben sich als nicht recherchierbar erwiesen {siehe Feld I). 

3. Q Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung (siehe Feld II). 

4. Hinsichtlich der Bezeichnung der Erfindung 

pC] wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
I I wurde der Wortlaut von der Behorde wie folgt festgesetzt: 



Hinsichtlich der Zusammenfassung 

ryl wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

^ wurde der Wortlaut nach Regel 38.2b) in der in Feld III angegebenen Fassung von der Behbrde festgesetzt. Der 
I I Anmelder kann der Behorde Innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses internationalen 
Recherchenberichts eine Stellungnahme vorlegen. 
Folgende Abbildung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu veroffentlichen: Abb. Nr. — L 



[T] wie vom Anmelder vorgeschlagen □ keine der Abb. 

I I weil der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschlagen hat. 
I I weil diese Abbildung die Erfindung besser kennzeichnet. 



Formblatt PCT/ISA/210 (Blatt 1) (Juli 1998) 



INTERNATiONALER 



ERCHENBERICHT 



Interl 



lies Aktenzeichen 



PCT/DE 99/01598 



KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES 

PK 6 C23C10/30 C23C10/58 



Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPK) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK 



. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Recherchierter Mindestpriifstoff (Klassifikationssystem und Klassiftkationssymbole ) 

PK 6 C23C 



Recherchierte aber nicht zum Mindestprufstoff gehorende Veroffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen 



Wahrend der internationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. venwendete Suchbegritfe) 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorte^ Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Telle 



Betr. Anspruch Nr. 



FR 2 244 Oil A (ROLLS-ROYCE) 
11. April 1975 (1975-04-11) 
Anspriiche 1,2,9-15; Beispiele 1-5 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 008, no. 016 (M-270), 

24. Januar 1984 (1984-01-24) 

& JP 58 177401 A (SUMITOMO KINZOKU KOGYO 

KK), 18. Oktober 1983 (1983-10-18) 

Zusammenf assung 

DE 42 26 272 C (MTU MOTOREN-UND 

TURBINEN-UNION) 

10. Februar 1994 (1994-02-10) 



1-6,9 



DE 20 43 964 A (HOWMET CORP) 
29. April 1971 (1971-04-29) 



-/-- 



Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



Siehe Anhang Patentfamilie 



' Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentlichungen 

"A" Veroffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, 
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist 

"E" alteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen 
Anmeldedatum veroffentlicht worden ist 

"L" Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
scheinen zu lassen, oder durch die das Veroffentllchungsdatum einer 
anderen im Recherchenbericht genannten Veroffentlichung belegt werden 
soil Oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgetuhrt) 

"O" Veroffentlichung, die sich auf eine mundliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung Oder andere MaQnahmen bezieht 

"P" Veroffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach 
dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist 



"T" Spatere Veroffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum 
Oder dem Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist und mtt der 
Anmeldung nicht kollidiert, sondern nur zum Verstandnis des der 
Ertindung zugrundeltegenden Pnnzips oder der ihr zugrundeliegenden 
Theorie angegeben ist 

"X" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspnjchte Erfindung 
kann allein aufgrund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden 

"Y" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mit einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbtndung gebracht wird und 
diese Verbindung fur einen Fachmann naheliegend ist 
' Veroffentlichung, die Mitglied dersetben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der internationalen Recherche 



28. Oktober 1999 



Absendedatum des internationalen Recherchenberichts 



05/11/1999 



Name und Postanschrift der Internationalen Recherchenbehorde 
Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Bevollmacntigter Bediensteter 



Elsen, D 
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INTERNATIONALER^I^HERCHENBERICHT 


Intei^HPnales Aktenzeichen 

PCT/DE 99/01598 


C.(Fortsetzung) ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 




Kategorie'' 


Bezsichnung der VsroHentlichung, soweit ertorderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teiie E 


Jetr. Anspruch Nr. 


A 
A 
A 


EP 0 048 083 A (MITSUBISHI JUKOGYO) 
24. Marz 1982 (1982-03-24) 

FR 2 397 468 A (FIAT SOCIETA PER AZIONI) 
9. Februar 1979 (1979-02-09) 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 009, no. 200 (C-298), 

16. August 1985 (1985-08-16) 

& JP 60 067652 A (AJIA KOGYO KK), 

18. April 1985 (1985-04-18) 

Zusammenfassung 
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INTERNATIONALER Rj^^RCHENBERICHT 

Angaben zu Veroffentlichungen, die zur selben Patentfamilie gehoren 



'ales Aktenzeichen 



PCT/DE 99/01598 



Im Recherchenbericht 
angefiihrtes Patentdokument 

FR 2244011 A 



DE 2043964 A 



EP 48083 



FR 2397468 A 



JP 60067652 A 



Datum der 
Veroffentlichung 



Mitgliecl(er) der 
Patentfamilie 



Datum der 
VerSffentlichung 



11-04-1975 



GB 
DE 
IT 
JP 
US 



1427054 A 
2443480 A 
1022128 B 
50057037 A 
4009146 A 



JP 58177401 A 18-10-1983 
DE 4226272 C 10-02-1994 



KEINE 



FR 
GB 



2694575 A 
2269393 A,B 



29-04-1971 



FR 
GB 
JP 



2061075 A 
1296729 A 
49040343 B 



24-03-1982 



JP 
JP 
JP 
CA 



1032309 B 
1552967 C 
57054282 A 
1173305 A 



09-02-1979 



IT 
BE 
DE 
GB 
JP 
LU 
NL 
US 



1083665 B 
868915 A 
2830851 
1602040 
54019435 
79963 
7806909 
4241113 



18-04-1985 



JP 
JP 



1692072 C 
3055545 B 



03-03-1976 
07-08-1976 
20-03-1978 
19-05-1975 
22-02-1977 



11-02-1994 
09-02-1994 



18-06-1971 
15-11-1972 
01-11-1974 



30- 06-1989 
04-04-1990 

31- 03-1982 
28-08-1984 



25-05-1985 

03- 11-1978 
18-01-1979 

04- 11-1981 
14-02-1979 
12-12-1978 
16-01-1979 
23-12-1980 



27-08-1992 
23-08-1991 
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Verfahren zum Herstellen einer Haftschicht fiir eine Warmedammschicht 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen einer Haftschicht fur eine Wa r- 
nnedammschicht, die auf ein Bauteil aufgebracht wird. 

5 

Thermisch oder mechanisch belastete Bauteile werden mit Schutzschichten, z.B. 
VerschleiBschutzschichten Oder Warmedammschichten versehen. Zwischen einer 
solchen auBeren Schicht und denn Bauteil wird inn allgemeinen eine Haftschicht vo r- 
gesehen. Derartige Haftschichten mussen eine bestimmte Rauhigkeit und Oberfla- 
10 chentopographie zur Verklannmerung mit der auBeren Schicht aufweisen. 

Im Gasturbinenbau werden die Haftschichten z.B. bei thermisch hochbelasteten, 
metallischen Bauteilen, wie Turbinenschaufein, zwischen dem Bauteil und einer 
Warmedammschicht vorgesehen. Derartige Warmedammschichten konnen aus einer 

15 Basis aus Zirkonoxid mit Zusatzen von Calcium- oder Magnesiumoxid bestehen. Die 
Haftschichten mussen neben der Rauhigkeit zur Verklammerung mit der auBeren 
Schutzschicht bzw. der Warmedammschicht oxidfrei und heiBgaskorrosionsbestan- 
dig sein. Da in der Warmedammschicht und dem Werkstoff des metallischen Bauteils 
im allgemeinen unterschiedliche Warmedehnungen auftreten, mussen diese dar- 

20 iiberhinaus von der Haftschicht wenigstens teilweise ausgeglichen werden. 

Als Haftschichten sind Diffusionsschichten, die Al, Cr oder Si enthalten, bekannt, 
welche mittels sog. Pulverpackverfahren oder Out of Pack-Verfahren hergestellt 
werden. Die Nachteile der mit diesen Verfahren hergestellten Diffusionsschichten 
25 bestehen in ihrer Sprodigkeit und den begrenzten Schichtdicken von bis ca. ICQ ^im. 

Eine andere bekannte sog. Auflageschicht auf MCrAIY-Basis wird mittels Plas- 
maspritzen auf das Bauteil aufgespritzt oder mittels Verdampfen der Schichtb e- 
standteile im Elektronenstrahl auf das Bauteil aufgedampft. Dabei werden Schicht- 
30 dicken bis zu ca. 300 |im erzielt. Derartige Verfahren sind fertigungstechnisch sehr 
aufwendig und teuer. Weitere Nachteile bestehen darin, daB die Schichten auf ge o- 
metrisch komplizierten Bauteilen nicht gleichmaBig aufzubringen sind, Streuungen in 



MTU 1628 ^ 




2 



der Schichtzusammensetzung auftreten und die Schichtelemente beim Aufspritzen 
bzw. Aufdampfen oxidieren. 

Aus der JP 55-82761 A ist es bekannt, heiBen Gasen ausgesetzte Bauteile von, z.B. 
einer Gasturbine, zu schutzen, indem zunachst mit einem Binder versehenes Ni- 
Pulver auf das Bauteil aufgebracht und warmebehandelt wird, dann Cr durch chemi- 
sche Gasphasenabscheidung Oder Al durch ein Packverfahren eingebracht werden 
und schlieBlich Pt, Pd oder Rh abgeschieden und warmebehandelt werden. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht darin, ein Verfahren zunn Herstellen 
einer Schicht der eingangs beschriebenen Gattung zu schaffen, die nnit dem ferti- 
gungstechnisch moglichst einfach und kostengiinstig herzusteilen ist. 

Die Losung der Aufgabe ist erfindungsgemaB durch die Schritte gekennzeichnet, 

a) Herstellen eines Schlickers durch Mischen wenigstens eines der Elemente 
Cr, Ni Oder Ce enthaltenden Pulvers mit einem Bindemittel, 

b) Auftragen des Schlickers auf das Bauteil, 

c) Trocknen des Schlickers bei Temperaturen von Raumtempeartur bis 300*" 
C, und 

d) Alitieren der Schlickerschicht, wobei das Verfahren so gesteuert wird, daB 
die Haftschicht eine Struktur mit einer KorngroBe kleiner als 75 [im und ei- 
nem Hohlraumanteil von jO bis 40% aufweist. 

Der Vorteil des Verfahrens besteht darin, daB das mit einem Bindemittel gemischte 
Pulver auf einfache Weise auf das Bauteil unter Bildung einer Schicht aufgetragen 
werden kann, ohne daB vom Aniagenaufwand teure Verfahren wie das Plasmaspri t- 
zen Oder das Elektronenstrahlaufdampfen erforderlich sind. Die mit diesem Verfa h- 
ren hergestellten Schichten haben eine vergleichsweise feinkornige Struktur mit 
einer KorngroBe, die kleiner als 75 [im ist. Die Schicht weist einen Hohlraumanteil 
von 0 bis 40 % auf. Als Folge besitzt die Schicht eine verbesserte thermische Erm u- 
dungsbestandigkeit sowie ein vorteilhaftes Ausdehnungsverhalten, das fehlertolerant 
gegeniiber Rissen ist. Zudem sind Zusatze von Elementen, wie z.B. Y, gleich verteilt 
und nicht oxidiert. 
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In einer bevorzugten Ausgestaltung des Verfahrens wir der Schlicker mit einem Pu I- 
ver aus MCrAlY bzw. einer MCrAIY-Legierung hergestellt, wobei M fur wenigstens 
eines der Elemente Ni, Co, Pt oder Pd steht und anstelle von Y auch Hf oder Ce ver- 
wendet werden kann. 

Bevorzugt liegt das Pulver mit einer KorngroBenverteilung von 5 bis 120 |am vor. 

Das Auftragen des Schlickers auf das Bauteil erfolgt bevorzugt durch Spritzen, Pin- 
seln Oder Tauchen, wodurch sich das Verfahren fertigungstechnisch einfach und 
kostengunstig durchfuhren laBt. Durch diese Art des Auftragens lassen sich auf ei n- 
fache Weise lokal begrenzte Schichten auch auf geometrisch komplizierten Bauteilen 
aufbringen. Zudem sind keine teuren und aufwendigen Spritz- und Verdampferanla- 
gen erforderlich. AuBerdem tritt anders als beim thermischen Spritzen oder dem 
Elektronenstrahlaufdampfen das Problem der Oxidation von Pulverpartikein nicht 
auf. 

Bevorzugt wird das Trocknen des Schlickers, der zusammen mit dem organischen 
Oder anorganischen Bindemittel in einer Suspension vorliegt, uber 0,5 - 4 Stunden 
durchgefuhrt, wobei sich eine Dauer von 1 - 2 Stunden als vorteilhaft erwiesen hat. 

Bevorzugt ist ferner, daB die Schlickerschicht vor dem Alitieren bei Temperaturen 
von 750 bis 1 200 ''C in Argon oder Vakuum warmebehandelt wird, wobei das War- 
mebehandeln uber 1 - 6 Stunden durchgefuhrt werden kann, um die Schlickerschicht 
mit dem Bauteil mittels Diffusion zu verbinden. 

In einer bevorzugten Ausgestaltung des Verfahrens wird der abschlieBende Schritt 
Alitieren der Schlickerschicht bei Temperaturen zwischen 800 bis 1200 °C und einer 
Dauer von 1 - 1 2 Stunden durchgefuhrt. Das Alitieren dient zum Diffusionsverbinden 
und Kompaktieren der Schicht und wird in einem ubiichen Verfahren, wie z.B. im 
Pulverpack-Verfahren, unter Einbringung von Al durchgefuhrt. Das Al diffundiert in 
die Schicht und in den Grundwerkstoff des Bauteils. 
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Ferner ist die Schicht bevorzugt eine Haftschicht, auf die eine Warmedammschicht 
als auSere Schicht bzw. Schutzschicht aufgebracht wird, was in ubiicher Weise mi t- 
tels Plasmaspritzen Oder Elektronenstrahlaufdampfen erfolgen kann. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand einer Zeichnung unter Bezugnahme auf ein 
Beispiel naher eriautert. Es zeigt: 

Fig. 1 ein Schliffbild der Schicht vor denn Alitieren und 

Fig. 2 ein Schliffbild der Schicht nach dem Alitieren. 

Bei der Herstellung einer Schicht wird zunachst zur Herstellung eines Schlickers ein 
MCrAIY-Pulver in einer Suspension mit einem ublichen anorganischen Bindemittel 
gemischt. Die KorngroBen der Pulverpartikel liegen zwischen 5 und 120 |Lim. Dabei 
bildet sich eine flieBfahige, spritzbare Masse. Die Viskositat dieser Masse laBt sich 
z.B. durch die Korngr5Be der verwendeten Pulverpartikel beeinflussen. Das M steht 
fur Nickel oder Kobalt oder eine Legierung der beiden Elemente. Der Anteil von Al u- 
minium und Chrom wird so hoch wie nnoglich gewahit, urn deren Schutzeffekt gegen 
Oxidation auszunutzen, der darauf beruht, das Chrom und Aluminium bei hohen 
Temperaturen als Schutzfilme dienende Oxide bilden. 

AnschieBend wird der Schlicker unter Bildung einer Schicht mit einem Pinsel auf ein 
metallisches Bauteil, wie eine Turbinenleitschaufel aus einer Nickelbasis-Legierung, 
aufgetragen. Die Dicke und lokale Ausbreitung der Schicht laBt sich bei dieser Art 
des Auftragens auf einfache Weise beeinflussen. Alternativ konnte das Auftragen z.B 
auch mit einer Spritzpistole erfolgen. 

Im nachsten Schritt wird der in einer Suspension vorliegende Schlicker bei Rau m- 
temperatur uber etwa 1,5 Stunden getrocknet. 

Die getrocknete Schicht wird dann bei 1000 °C eine Stunde in Argon warmebehan- 
delt, urn eine Verbindung der Schicht mit dem Werkstoff der Turbinenleitschaufel 
mittels Diffusion zu erzielen. Daran anschlieBend wird die Schicht bei etwa 1 100 °C 
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4 Stunden lang mit einem ubiichen Verfahren alitiert, urn die Verbindung mit dem 
metallischen Bauteil nnittels Diffusion zu verstarken und die Schicht zu kompaktie- 
ren, Dabei tritt Al in die Schicht und den Grundwerkstoff des metallischen Bauteils 
ein und sorgt so sowohl fiir eine feste Verbindung der Schicht mit dem Bauteil als 
5 auch fiir eine Verbindung der kugligen MCrAIY-Partikel untereinander. Zudem sintern 
die MCrAIY-Partikel untereinander wenigstens teilweise zusammen. 

Fig. 1 zeigt eine auf ein metallisches Bauteil 1 aufgebrachte Schicht 2, die warmebe- 
handelt aber noch nicht alitiert worden ist. In der Schicht 2 ist die kuglige Struktur 
10 der MCrAIY-Partikel ebenso wie die dazwischen befindlichen Hohlraume deutlich zu 
erkennen. 



In Fig. 2 ist das Bauteil 1 und die Schicht 2 nach dem Alitierungsschritt dargestellt. 
In der Schicht 2 liegen deutlich weniger Hohlraume vor. Zudem sind die kugligen 
15 MCrAIY-Partikel durch das Eindringen von Al in die Schicht und in den Grundwerk- 
stoff des Bauteils 1 miteinander verbunden. AuBerdem ist bei dem Alitierungsschritt 
ein Zusammensintern der MCrAIY-Partikel erfolgt. 

Die so hergestellte Schicht weist eine deutlich verbesserte thermische Ermudung s- 
20 bestandigkeit im Vergleich zu auf herkommliche Weise hergestellten (Haft-) Schic h- 
ten auf. Zudem erfolgt keine Oxidbildung der Schicht. Dariiberhinaus sind die Akti- 
velemente, wie Y, gleichmaBig verteilt und nicht oxidiert. 

Die so hergestellte Schicht kann als Haftschicht eingesetzt werden, auf die abschli e- 
25 Bend eine Warmedammschicht durch Plasmaspritzen Oder ein anderes ubiiches Ve r- 
fahren aufgebracht wird. Die Schicht laBt sich zudem ohne weiteres als hochwertige 
HeiBgaskorrosionsschicht einsetzen, ohne daB eine zusatzliche, auBere Schut z- 
schicht aufzubringen ist. Die eigenschaften der korrosions- und oxidationsbestandi- 
gen Schicht lassen sich durch Verlangern des Alitierungsvorgangs variieren bzw. 
30 verbessern. 
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Patentanspruche 

1 . Verfahren zum Herstellen einer Haftschicht fur eine Warmedammschicht, die auf 
ein Bauteil aufgebracht wird, gekennzeichnet durch die Schritte 

5 a) Herstellen eines Schlickers durch Mischen wenigstens eines der Elemente 

Cr, Ni Oder Ce enthaltenden Pulvers mit einem Bindemittel, 

b) Auftragen des Schlickers auf das Bauteil, 

c) Trocknen des Schlickers bei Temperaturen von Raumtemperatur bis 300 

und 

10 d) Alitieren der Schlickerschicht, wobei das Verfahren so gesteuert wird, da(3 

die Haftschicht eine Struktur mit einer KorngroBe kleiner als 75)im und ei- 
nenn Hohlraunnanteil von 0 bis 40% aufweist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB der Schlicker mit e i- 
15 nem Pulver aus MCrAlY hergestellt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Pulver mit 
einer KorngroBenverteilung von 5 bis 120 |im vorliegt. 

20 4. Verfahren nach einem oder mehreren der vorherigen Anspriiche, dadurch g e- 
kennzeichnet, daB das Auftragen durch Spritzen, Pinsein oder Tauchen erfolgt. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Bauteil aus einer Legierung auf Nickel- oder Kobaltbasis 

25 besteht. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Trocknen uber 0,5 - 4 Stunden durchgefuhrt wird. 

30 7, Verfahren nach einem oder mehreren der vorherigen Anspruche, dadurch g e- 
kennzeichnet, daB die Schlickerschicht vor dem Alitieren bei Temperaturen von 
750 bis 1200 ''C in Argon oder Vakuum warmebehandelt wird. 
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8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB das Warmebehandein 
uber 1 - 6 Stunden durchgefuhrt wird. 

5 9. Verfahren nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Alitieren bei Temperaturen zwischen 800 bis 1200 °C 
und einer Dauer von 1 bis 12 Stunden durchgefuhrt wird. 



10 
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Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung einer korrosions- und oxidations- 
bestandigen Schicht, die auf ein Bauteil aufgebracht wird, wobei das Verfahren ferti- 
gungstechnisch einfach und l<ostengunstig durchzufuhren ist und die Schritte auf- 
weist: 

a) Herstelien eines Schlickers durch Mischen wenigstens eines der Elemente 
Cr, Ni Oder Ce enthaltenden Puivers mit einem Bindemittel, 

b) Auftragen des Schlickers auf das Bauteil, 

c) Trocknen des Schlickers bei Temperaturen von Raumtemperatur bis 300° 
C, und 

d) Alitieren der Schlickerschicht. 
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(54) TWO STAGE CEMENTATION PROCESS FOR 
ALUMINIZING METAL 



(71) We, HOWMET CORI'ORATION, 
of 475 Steamboat Road^ Greenwich, Con- 
necticut. United States of America, a cor- 
poration organised and existing under the laws 

5 of the State of Delaware, United States of 
America, do hereby declare this invention for 
which we pray that a patent may be granted 
to us, and the method by which it is to be 
performed to be particularly described in and 

10 by the following statement: — 

This invention relates to the art of alumin- 
izing metal surfaces by diffusion to provide a 
surface on the metal which is rendered more 
resistant to corrosion or oxidation at higli tem- 

15 peratures and/or in corrosive atmospheres, 
such as exist in a combustion engine, tur- 
bine and the like. By diffusion of aluminum 
into the surface of such metals as high nickel 
or cobalt alloys and high alloy steels, heat 

20 shock erosion, corrosion resistance and other 
physical and mechanical properties are 
markedly improved. 

To the present, in the aluminizing treat- 
ment by diffusion coating, the metal part is 

25 heated to a temperature above lOOO^C in a 
pack formed on a powdered mixmre of 
metallic aluminum and aluminum oxides, 
without and preferably with a small amount 
of halide salt such as ammonium chloride or 

30 ammonium fluoride, for about four to ten 
hours in a non-oxidizing atmosphere. 

The altuninum diffuses into the surfaces, 
usually to a depth within the range of about 
10—20 microns, depending somewhat upon 

35 the time and temperature of the aluminizing 
treatment and the amount of aluminum m the 
pack, with the amount of aluminum in the 
diffusion layer decreasing from the outer sur- 
face inwardly toward the center in amounts 

40 somewhat proportionate to the distance from 
the surface. 

It is an object of this invention to provide 
an improved aluminized article and method 
for preparation of same wherein the diffusion 

45 coating of aluminum remains concentrated in 
a narrow layer on the surface of the article 
without excessive diffusion into the interior of 



the article; whereby a better bond is achieved 
betv/een the diffusion coating and metal sub- 
strate; and whereby a complex series of com- 50 
pounds are formed in the diffusion layer to 
provide an improved coating which offers 
higher temperature corrosion resistance. 

In accordance with the practice of this 
invention, the super-alloy, and preferably the, 55 
nickel or cobalt-based alloy, parts are first 
packed for diffusion coating with tungsten or 
preferably chromium to form a diffusion coat- 
ing of tungsten or chromimn in die surface 
portion of the metal part in what will here- 60 
inafter be referred to as a first stage of the 
diffusion coating process. Thereafter, the part 
with tlie barrier coating formed by the diffu- 
sion of tungsten or chromium is repacked in 
the conventional manner and composition for (\5 
aluminizing the surface by diffusion transfer 
of the aluminum metal which, by reason of 
the barrier coat, is confined to the surface 
portion of the metal part to provide an 
improved aluminized surface haying greatly 70 
increased corrosion resistance at high tempera- 
ture, even in highly corrosive gases. 

In the described two-stage coating by the 
pack cementation process, the thickness of 
coating from the first stage is within the 75 
range of 0.0001 to 0.0005 inch and it is desir- 
able to provide for a coating thicbiess follov/- 
ing the second stage within the range of 0.001 
to 0.005 and preferably with the range of 
0.0015 to 0,003 inch. 80 

For this purpose, use is made of a pack for 
the first stage containing 1 — 30% by weight 
of chromium or tungsten metal in powdered 
form with the remainder in the form of a finely 
divided filler, preferably aliunina, and a halide 85 
energizer present in an amount within the 
range of 0.01% to 5%^ by weight of the 
packing, in which the energizer is a halide, 
preferablv ammonium chloride or ammonium 
fluoride. Diffusion coating is carried out in an 90 
inert or reducing atmosphere, such as an 
atmosphere of hvdrogen or ars;on at a tem- 
perature within the range of 1700° to 2000^F 
for a time which will vary inversely with the 



temperature, sufficient to build up a coanng 
thickness of hromium or ^""S^^^^^i^f;^^^^^^^ 
may be^ v/ithin the range of 0.0001 to O.uim 

5 '"''The aluminizing pack employed during the 
cecond stage of the pack cementation process 

can be fo^^^^^^ '''^^ f ''^J^of 

nowder in an amount withm the range of 
0?^/ to lOy by weight with the remainder 
10 ?o ri^^d of a filler in finely di.^ded form pre- 
^ Sly alumina. Although it is not c sent. 1, 
can be made of an energizcr, such as 
^mVonimn chlori^^ or anmtonium Juoruie^ 
in an amount within the range of 0.01, . to 
iq 5- hv weight of the pack. A hydrogen or 
Inen mSro is maintained during diffu- 
ScS'while the tnaterials are heated to 
a temperature within the range of ^^^^ 
loOO^F for a time sufficient to build up a 
Sal coadng thickness within the range oi 
Si to 0 005 and preferably withm the range 
f nnm5 t^O OOS inch. The desired coating 
ISss i oSS^ with a pack of the type 
Sbed in about nine to ten hours of heat- 

'""^ihe following examples ^^J^^^^^^^^^^^ 
of illustration, but not by way of Inmt.tion, 
of the practice of this invention: 
Alloy Compositions: 



Example 4 



20 



25 



30 



Ni 
Cr 

35 W 
Al 



Example 1 



Mo 

Ti, Nb, Ta 
Fe, C, iMn, Si 



40 



45 



50 



55 



60 



Example 2 



Co 
Cr 
W 
Nb 

Fe, C, Mn, Si 



Example 3 



C 

Mn 

Si 

Cr 

Co 

Mo 

Ti 

Al 

Fe 

Ni 



Percent 
bv weight 
' 70,0 
12.0 
5.0 
5.0 
3.5 
2.5 
Balance 



Percent 
bv weight 
' 60.0 
20.0 
10.0 
2.0 
1.0 
Balance 



Percent 
by weight 

0.08 

0.75 

0.75 
19.0 
19.5 

4.0 

2.9 

2.9 

4.0 
Balance 



C 

Mn 

Si 

Cr 

Mo 

Ti 

Al 

Fe 

Cb 

Ni 



Percent 
by weight 

0.12 

0.15 

0.4 
13.0 

4.5 

0.6 

6.0 

1.0 

2.25 
Balance 



65 



70 



First stage of cementation process: 

Example 5 

Chromium pack 

10 pounds— Powdered Chromium 
100 pounds— Powdered alumina 
0.2 pound — nmmonitim chloride 

Example 6 

Tungsten Pack , 
8 pounds— powdered tungsten metal 
100 pounds— powdered alumina 
2 pounds— ammonium fluoride 

Second stage cf cementation process: 

Example 7 

'^'''''^ft:iJ:^po.-dcrcd aluminum metal 
100 pounds— powdered alumina 

Example 8 
7 pounds— powdered aluminum metal 
100 pounds— powdered alumina 
0.2 pound —ammonium chloride 

m the ilrst stage, the parts formed of alloy^ 
of Examples 1 to 4 arc packed with the pack 
composition of Examples 5 « 
and beared for five hours at 1900 F. m a 
Sroin atmosphere. With the pack o 
F\-mple 5, a chromium diffusion thickness of 
Jbout 0.0003 inch is formed in the surface of 

''\KJrfs'"emoveU from the first pack, are 
tliea repacked v.ith the pack composition of 
Siiples 7 or S in a similar retort. The parts 
formed on the cobalt alloy of Example 2 are 
heated in a hydrogen atmosphere for ten 
hours at 1950°F. while the parts formed of 
tlie nickel-based alloys of Examples 1, 3 aiid 
are heated in a hvdrogen atmosphere for 
pe hours at 1950°F. to form parts having 
« final coating thickness within the range of 
0.0015 to 0.003 inch. 

Instead of making use of the nickel or 
cobalt based alloys of Example 1 to 4 in the 
two-pack cementation process of Examples 5 
to 8. use can be made of parts formed of 
nicke' or cobalt based super-alloys in which 
corrosion resistance at high temperature and 
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resistance to deterioration by the sulfides pres- 
ent ill carrosive gases is greatly improved. 

Tile term "powdered" or "finely divided 
form", as applied to the metals in the pack 

5 compositions, is meant to refer to such tung- 
sten, chromium or aluminum metal particles 
of preferably less than 5 microns and is meant 
to refer to particles of less than 100 microns 
and preferably within the range of 5 — 100 

10 microns for the filler or alumina component 
of each pack. 

It v/ill be understood that changes may be 
made in the deteiils of formulation and opera- 
tion without departing from tlie scope of the 

15 invention, especially as defined in the follow- 
ing claims. 

WHAT WE CLAIM IS: — 
1. In the method of aluminizing metal parts 
formed of nickel or cobalt or high nickel or 

20 cobalt alloys, the steps of subjecting the metal 
parts to first and second stage diffusion coat- 
ings which includes the steps in the first stage 
of packing the parts in a finely divided mix- 
ture of a metal selected from the group con- 

25 sisting of chromiiun and tungsten, a finely 
divided filler and energizer, with chromium 
or tungsten prenent in the pack composition 
in an amount within the range of 1 — 30>--, by 
vs^eight:, heating the assembly in a non-oxidiz- 

30 ing atmosphere to a temperature above about 
1700^F for a time sufScient to produce a 
fct stage diffusion coating having a thickness 
within the range of 0.0001 to 0.0005 inch, and 
which includes the steps in the second stage 

35 of repackmg the metal parts from the first 
stage of diftusion coating in a finely divided 
mixture of aluminum metal and filler, with 
the aluminum metal present in tlie pack com- 
position in an amount within the range of 1 — 

40 10% by weight, heating the assembly in a non- 
oxidizing atmosphere to a temperature above 
about ISOO^F for a time sufficient to provide 
a diffusion coating having a tiiickness greater 
than 0.001 inch. 

45 2. The metliod according to the preceding 
claims in v/hich the filler in the pack com- 
position for the first stage of diffusion is 
alumina. 

3. The method according to either of the 
50 preceding claims in which the energizer in the 
pad; composition for the first stage of diffu- 
sion is a halide. 



4. The method according to any of the 
preceding claims in which the halide is selected 
from the group consisting of aimnonium fluor- 55 
ide and ammonium chloride. 

5. The method according to Claim 3 in 
which the halide is present in an amount 
within the range of 0.01% to 5%, by weight 

of the pack composition. 60 

6. ThiC method according to any of the 
preceding claims in which the assembly is 
heated for the first stage of diffusion to a 
temperature within the range of 1700° to 
2000^F. 65 

7. The method according to any of the 
preceding claims in which the heating step 
for diffusion coating is continued imtil a 
diffusion coating having a thickness within 

the range of 0.0001 to 0.0005 inch is obtained. 70 

8. The method according to any of the pre- 
ceding claims in which the filler in the pack 
composition for the second stage of diffusion 
is alumina. 

9. The method according to any of the 75 
preceding claims in which the pack composi- 
tion for the second stage contains an energizer 

in tlie form of a chloride or fluoride present 
in an amount within the range of 0.01%, to 
5% by weight of the pack composition. 80 

10. The method according to any of the 
preceding claims in which the temperature 
during the second stage of diffusion coating is 
maintained within the range of 1800^ to 
2000^F. 85 

11. The method according to any of the 
preceding claims in which the second stage of 
diffusion is continued imtil a diffusion coating 
is obtained having a thickness v/ithin the range 

of 0.001 to 0.005 inch. 90 

12. The method according to any of the 
preceding claims in which the second stage of 
diffusion is continued until a diffusion coating 
is obtained having a thickness within the 
range of 0.0015 to 0.003 inch. 95 

For the Applicants, 
RAWORTH, MOSS & COOK, 
Chartered Patent Agents, 
36 Sydenham Road, 
Croydon, Surrey, 
and 

75 Victoria Street, 
Westminster, 
London, S.W.I. 
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